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@ Verfahren zur Herstellung von Granulaten, die als Netz-. Wasch- und/oder Reinigungsmittel geeignet sind 

(57) Die Granulate werden aus ihren wa Grig en Losungen 

und/oder Suspensionen durch Wirbelschicht-Spruhgranula- 

tion in einem hei&en Fluidisierungsges im Bereich des 

Normaldrucks hergestellt. Man arbeitet mit uberrtrtztem 

Wasserdampf als Fluidisierungsgas und tragt das Granulat 

vor dessen Gefahrdung durch thermische Einwirkung aus 

dem Granulator aus. Die iagerbestandige Schutt- und 

Rieseifahigkeit des derart partiell aufgetrockneten Gutes 

wird gegebenenfalls durch Zusatz zur Bindung begrenzter 

Wassermengen befahigter Mischungsbestandteile und/oder 

eine Nachbehandlung sichergestellt. Man arbeitet im ge- 

schlossenen System mit einem Wasserdampfkreislaufstrom. 

dem man den verdampften Wasseranteil des EinsaUgutes 

als Teilstrom entzieht und die abgegebene Warmemenge 

wieder zufuhrt. Das Verfahren kann abgasfrei und frei vom 

betadenem Abwasser durchgefuhrt werden. ohne daB bei 
■ der gro&technischen Anwendung eine Qualitatsverschlech- 
t terung des erhaltenen Granulats eintritt. 
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Beschreibung 



Die Erfindung betrifft em Verfahren zur Herstellung von schutt- und rieselfahiger , Granulateir von WMrf> 
fe ^ode ^v^ermoffgemischen, die als Netz, Wasch. und/oder Reinigungsmit.el und/oder^ 
Schel ! MitS ! geeignet sind, aus ihren waBrigen Usungen und/oder Suspens.onen durch Wirbelsch.cht-Spruh 
granulation in einem heiBen Fluidisierungsgas im Bere.ch des Normaldrucks. 

g Zur ^ Erzeiung^on Partikeln aus anfanglich flussigem Produkt. also aus Losungen oder Smma 
^tmpnTrifrTechnischen Anwendung insbesondere die SprUhtrocknung. die Spruhtrocknung mtt mtegnerter 
^SSSSSS^^ dieWirbelschicht-Sprahgranulation in Frage. Ublicheme.se wird be. der 
Heme lunfvon Granulaten aus waBrigen Zubereitungen von Wenstoffen der e.ngangs genannten _Ar. ^ sen 
J«Shm?n wStwdt in groBtechnischen MaBstab die Spruhtrocknung eingesetzt T^ung^jom 
werden HeiBluh oder ofmische von Luft und heiBen Verbrennungsabgasen ve rwendet Text'lwa*hpu ver 
Towie Wertstoffe und Wertstoffgemische zur Herstellung von Textilwaschm.tte In .n schutt- und_ "eselfah.ger 
PuTverfom werden in sogenannten SpriihtOrmen in der Regel im Bereich des Umgebungsdrucks m Gegen- 
strom- seltenerinGleichstromfahrweise.groBtechmschgewonnen. - M „,.Am« 
AuchdS 

Stand der Technik bekannt (Uhlemann in Chem,Ing,Tech. 62 (1990) Nr. 10 S. 822-834 und JSP-B 1 63 836> In 
d esem Verkhren, das zur Herstellung pulverfBrmiger Netz, Wasch- und Re.n.gungsm.ttel allerdmgs ; v,el 
Sener durehShrt wird. werden Fests.offpartikel in einem aufwartsgerichteten Gasstrom in der Schwebe 
/ehauen In d,«em Zustand sind die Partikel voneinander getrennt und so be.m Emspruhen von F'«^keu 'n 
das wtrbelbelffflTdie Spriihtropfen rundum zuganglich. AuBerdem findet in d.esem Zustand em mtens.ver 
Warme- und Stoff austausch zwischen den Feststoffpartikeln und dem Gasstrom statt. 

Wenn nun ein schwebendes Partikel von einem Spriihtropfen getro fen wird, verte.lt s.ch das flus >g Produk 
des SprUhtropfens auf dem festen Untergrund durch Spreitung. Der intensive Warme- und Stoffaustau ch mi 
den, ^Tmtebenden Gasstrom fiihrt zu einer Trocknung und Verfestigunj ;des ^luss.gke.tsfilms^Durch vieKaches 
Aufs^nen Spreiten und Verfestigen wachst das Partikel zwiebelartig. Das Te.lchen m.t der WunschkorngroBe 

der Spruhtrocknung mil HeiBluft als Fluidisierungsgas gearbeiteL Aus der EP-B-1 63 836 ist ferner der Einsatz 

V0 Zud?n vSeTd" Trocknungsverfahrens unter Einsatz von HeiBluft als Trockengas za hit unter anderem 
neten der behebigen Verfugbarkeit der Gasphase die Moglichkeit. in offenen Systemen arbe.ten zu konnen, d,e 
efne Entlorgung der mit Feuchtigkeit beladenen HeiBgasphase durch Abgeben in die AuBenluft techmsch 
oroblemlos SgHchen. Intensive physikaiisch-chemische Untersuchungen Uber den Ablauf des Trockn^- 
verfaKns haten darQber hinaus gezeigt, daB die Trocknung mit HeiBluft auch schon be. Einsatz vergle.ch swe,- 
L milder HeiBgastemperaturen wirkungsvoll und rasch ablaufu ^J**""*"^ 
setzt weiteehend unabhangig von der Temperatur des verwendeten HeiBgases schon bei vergleichswe.se 
niedrirenTemiraturen - beispielsweise bei Tempera.uren der Partikel von etwa 40»C - em und setzt s.ch 
ZS l^ZTXngs^mtr Strung der Panikehemperatur bis zum Siedebere.ch des Wassers unter 
Normaldruck fort Insgesamt veriauft der Trocknungsvorgang in HeiBluft rasch und gerade auch in den letzten 
sehf effektiv. so daB die Wertstoffe beim Trocknen zum rieselfah.gen Gut e.ner vergle.chs- 

Verfahrenstyps gerade fur das durch die ^ 
sorochene Sachgebiet der Trocknung von Wertstoffen bzw. Wertstoffgemischen aus den Bere.chen der Textil- 
wSnd untfoder Reinigungsmiftel sei beispielhaft auf die folgenden Punkte n™™***"*"*™ 
Wertstoffe sind - insbesondere im Fall organischer Komponenten - ox.dationsempf.ndl.ch. Die Behandlung 
n^t S uf kann besonders im hSheren Temperaturbereich zu Schadigungen ^re". Die Auftrocknung r«n 
oder weitgehend organischer Wertstoffe. z. B. von Tensiden auf Naturstoff basis, schafft betrachtl.che Probleme 
£s d^r Kd- odefgar Explosions-Gefahr des Trockengu.es. Wichtige Wertstoffkomponenten. 'nsbesondere 
Niotenside des Waschmiuelbereichs, zeigen eine mehr oder weniger starke Plum.ng-Ne ,g ung, d. ^um Uber 
gang organischer Aerosole in die dampfbeladene Abluft der Sprtihturme. Insgesamt besteht d.e erhohte Gefahr 
de?Umweltbelastung durch die groBen Mengen der verarbeiteten waBrigen. festen und gasfornugen Materia - 
ameile und Hilfsstoffe. Uberlegungen zur Kre.slauffuhrung des Trocknungsgass.romes haben m der gewerbh- 
chen Anwendung dieses Verfahrens keinen durchgreifenden Niederschlag gefunden 

Bei derSelchichttrocknung ist es ferner bekannt, an Stelle von He.Bluft als Trocknungsgas He.Bdampf 
einzuslzeMGehrman^ Chem.-Ing.-Tech. 62 (1990) Nr. 10, S. A 512-A 520). H.er werden besonders gennge 
SESSSSr Abluft) erreicht, in dem die ausgetriebenen Bruden kondens.ert werden. Nach dem Stand 
d™Technrk\tSs ^ 

It od!x ^^Kiarscnlamm einsetzbar. Als Anwendungsgebiet wird ferner die Trocknung von Pap-erpulpe genannt Im 
gle°che^ TDokumenrwird zur Reduktion von Emislionen bei der Trocknung temperaturempf.nd l.cher Produk e 
der ^ Einsatz ^von Vakuum.rocknern empfohlen, gleichzeitig aber auch auf die Schw.er.gke.ten be.m kont.nu.erh- 
chen Betreiben dieser Apparate mit rieselfahigen Schuttgutern hingewiesen. 

A^ch be m Trocknen von temperaturempfindlichen Produkten im Dampfw.rbe sch.chtrockner treten Proble- 
m Tauf ^ D rTrocknungsgeschwindigkeit im Temperaturbereich urn 150°C ,st fur uberh.tzten Wasserdampf 
namS deutlLrniedrJer als fiir HeiBluft Erst die Steigerung der Arbeitstemperatur auf 250»C br.ngt e.ne 
An^aherung der T ocknungsgeschwindigkeiten. Eine Trocknung der Wertstoffe der e.ngangs genannten Art auf 
tSSS^KSSdSSSSl bei einer akzeptablen Trocknungsdauer laB. sich be.m E.nsac von uberh.tztem 
Wasserdampf .1 ^Trocknungsgas daher nur mit derar, hohen Arbeitstemperaturen erre.chen, be. denen e.ne 
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nicht mehr akzeptable Temperaturschadigung des Einsatzgutes auftritt. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, das Verfahren der eingangs genannten Art zu verbessern, so 
daB es abgasfrei und frei von bcladenem Abwasser durchgefiihrt werden kann, ohne daB bei der groBtechni- 
schen Anwcndung des Verfahrens eine Qualitatsverschlechterung des erhaltenen Granulats eintritt. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gelost, daB man mit uberhitztem Wasserdampf als Fluidisie- 5 
rungsgas arbeitet, dabei das Granulat vor dessen Gefahrdung durch thermische Einwirkung aus dem Granulator 
austragt und die lagerbestandige Schutt- und Rieselfahigkeit des derart partiell aufgetrockneten Gutes gegebe- 
nenfalls durch Zusatz zur Bindung begrenzter Wassermengen befahigter Mischungsbestandteile und/oder eine 
Nachbehandlung sicherstellt und daB man im geschlossenen System mit einem Wasserdampfkreislauf Strom 
arbeitet, dem man den verdampften Wasseranteil des Einsatzgutes als Teilstrom entzieht und die abgegebene 10 
Warmeenergie wieder zufuhrt. Die Energiezufuhr kann auBerhalb des Trocknungsbehalters durch Oberhitzung 
des Wasserdampfs und/oder innerhalb iiber integrierte Warmetauscher erfolgen. 

In der alteren Anmeldung DE-A 40 30 688 ist ein Verfahren zur Gewinnung solcher feinteiliger fester schiitt- 
bzw. rieselfahiger Wertstoffe oder Wertstoffgemische fur Netz-, Wasch- und/oder Reinigungsmittel aus ihren 
waBrigen Zubereitungen beschrieben, wobei uberhitzter Wasserdampf als trocknender HeiBgasstrom einge- 15 
setzt und dabei die Trocknung des partikularen Gutes vor dessen Gefahrdung durch thermische Einwirkung 
abgebrochen wird Erforderlichenfalls wird dabei die lagerbestandige Schutt- bzw. Rieselfahigkeit des derart 
partiell aufgetrockneten Gutes durch Zusatz solcher Mischungsbestandteile sichergestellt, die zur Bindung 
begrenzter Wassermengen befahigt sind. Neben oder anstelle dieser MaBnahme kann auch eine Nachbehand- 
lung zur Homogenisierung des Restfeuchtegehaltes im partikularen Gut und/oder dessen Nachtrocknung unter 20 
wertstoffschonenden Bedingungen angeschlossen werden. 

Zur Erzeugung von Granulaten wird jedoch in der alteren Anmeldung die Spruhtrocknung eingesetzt. Eine 
Trocknung in einer Wirbelschicht ist nur bei der Nachbehandlung des getrockneten Gutes optional vorgesehen. 

Die nachfolgend geschilderte Erfindung betrifft eine gezielte Ausgestaltung dieses Verfahrens aus der ge- 
nannten alteren Anmeldung. Aus Griinden der Vollstandigkeit der Erfindungsoffenbarung wird hiermit die 25 
Offenbarung dieser alteren Anmeldung ausdrucklich auch zum Gegenstand der vorliegenden Erfindungsoffen- 
barung gemacht. 

Zu berucksichtigen ist in diesem Zusammenhang, daB bis heute die praktischen Erfahrungen beim Einsatz von 
Trocknungsverfahren unter Verwendung von uberhitztem Wasserdampf als Trocknungsgas sehr beschrankt 
sind, obwohl diese Technologie an sich seit dem Anfang dieses Jahrhunderts bekannt ist und in der Literatur 30 
wiederholt beschrieben wird. Die altere Patentanmeldung DE-A 40 30 688 setzt sich mit dem einschlagigen 
druckschriftlichen Stand der Technik ausfuhrlich auseinander. Auf diese Angaben der alteren Anmeldung sei 
hier verwiesen und lediglich die nachfolgenden Veroffentlichungen benannt, die ihrerseits umfangretche Litera- 
turverzeichnisse zu diesem Arbeitsgebiet enthalten: A. M.Trommelen et al. "Evaporation and Drying of Drops in 
Superheated Vapors" AIChE Journal 16 (1970) 857-867; Colin Beeby et al. "STEAM DRYING" Soc of Chem 35 
Eng, Japan, Tokyo (1984), 51-68 sowie W. A. Stein "Berechnung der Verdampfung von Flussigkeit aus feuchten 
Produkten im SpruhturnT Verfahrenstechnik 7 (1973)262—267. 

Ein fur das Verstandnis der Erfindung wesentlicher grundsatzlicher Unterschied der Trocknung mit HeiBluft 
zur Trocknung mit uberhitztem Wasserdampf ist auffallend: Beim Arbeiten mit dem HeiBluftstrom setzt der 
Trocknungsvorgang bereits bei niederen Guttemperaturen wirkungsvoll ein. Die Wasserabreicherung ist dabei 40 
derart ausgepragt, daB beim Erreichen der Guttemperatur von etwa 100°C die Trocknung schon nahezu 
abgeschlossen ist. So sind beispielsweise bis zu ca. 90% des insgesamt vorhandenen Wassers zu diesem Zeit- 
punkt aus dem Tropf en bereits ausgetragen. Vollig anders sieht der Verlauf der Tropfentemperatur beim Einsatz 
von HeiBdampf aus. Durch Condensation des HeiBdampfes auf dem kuhleren Einsatzgut und Abgabe der 
Kondensationswarme an das zu trocknende Gut Findet eine spontane Aufheizung des waBrigen Tropfens auf die 45 
Siedetemperatur des Wassers unter Arbeitsbedingungen statu beim Arbeiten unter Normaldruck also auf 
Temperaturen von etwa 100°C Diese Siedetemperatur wird als Mindesttemperatur wahrend des gesamten 
Trocknungszeitraums im Guttropfen beibehalten. Die jeweilige Beladung der waBrigen Phase mit den zu 
gewinnenden Trockenstoffen fuhrt — in Abhangigkeit vom Trocknungsgrad des Tropfens — zu individuellen 
Abweichungen des Temperaturverlaufs nach oben zu einem fruheren oder spateren Zeipunkt. 50 

Im erfindungsgemaBen Verfahren wird unter bewuBter Inkaufnahme gewisser Einschrankungen bezuglich 
des Trocknungsergebnisses im Endprodukt von den vielgestaltigen Vorteilen des Austausches der HeiBluft 
durch uberhitzten Wasserdampf im Wirbelschicht-Spruhgranulationsverfahren gerade bei dem erfindungsge- 
maB betroffenen temperaturempfindlichen Trocknungsgut Gebrauch gemacht Als ein wesentliches Element 
sieht die Erfindung hier vor, im Trockengut Restfeuchten zu tolerieren, die - in Abhangigkeit vom Einzelfall — 55 
durchaus betrachtlich sein kdnnen, gleichzeitig aber entweder durch gegebenenfalls mitzuverwendende Hilfs- 
mittel die lagerbestandige Schutt- und Rieselfahigkeit des derart aufgetrockneten kornformigen Gutes sicherzu- 
stellen und/oder eine Nachbehandlung z. B. eine Nachtrocknung vorzusehen. Die Hilfsstoffe konnen dabei, wie 
im nachfolgenden noch geschildert wird, ihrerseits ausgewahlte Wertstoffe fur den geplanten Einsatzzweck oder 
Inertstoffe sein. ErfindungsgemaB gelingt damit die Einhaltung der Qualitatsnormen der bekanntlich komplexen 60 
Anforderungen an die durch die Erfindung betroffenen Mehrstoffgemische auf Basis organischer und anorgani- 
scher Mischungskomponenten — beispielsweise Textilwaschmittel — ohne QualitatseinbuBe, jedoch unter 
Wahrnehmung der Vorteile der Trocknung mit uberhitztem Wasserdampf. Oxidation sprozesse an gefahrdeten 
Komponenten der Netz-, Wasch- und Reinigungsmittel sind unterbunden; Brand- und Explosionsgefahren sind 
ausgeschaltet. Da der Trocknungsdampf im Kxeislauf gefahren wird, entfalit die Abgabe unerwunschter Kompo- 65 
nenten in die Umgebungsluft. Lediglich der aus dem zu trocknenden Gut entstandene Dampfteilstrom wird 
ausgeschieust und bedarf der Reinigung. Dabei anfallende mitgetragene Gutanteile werden verwertet Auch 
sonstige technologische Vorteile fiir die Auslegung der entsprechenden Einrichtungen k6nnen genutzt werden. 
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Der auBerhalb des Wirbelbetts am Dampfkreislauf vorgenommene Energieeintrag kann in jeder bekannten 
beliebieen Form vorgenommen werden. Bevorzugt ist aber die indirekte Warmeubertragung. Als Beispiel sei die 
Ve wendung von Rohrbiindelsystemen erwahnt. die einerseits von Heizgasen belieb.gen Ursprungs und ande- 
- aber getrennt von diesen Heizgasen - von dem aufzuheizenden Wasserdampfstrom durchstromt 

W Tn d ei^er besonders wichtigen AusfOhrungsform der Erfindung wird dieser indirekte Energieeintrag in den 
Dampfkreislaufstrom minds eines oder mehrerer integrierter Brenner mit indirekter Warmeubertragung auf 
den Dampfstrom vorgenommen, wobei brennerseitig die heiBen Verbrennungsgase unmittelbar in _den< Warrne- 
austauscher eingeleitet werden, der in den Dampfkreislaufstrom mtegnert ist. D.e Temperatur der Verbren- 
kann dabei beispielsweise im Bereich von etwa 400 bis 1 000°C und ins besondere .m Temperaturbe- 
reich von etwa 650 bis 960° C liegen. Zur optimalen Warmeausnutzung und dam.t zur Kostensenkung des 
Gesamtverfahrens kann es zweckmaBig sein, eine anteilige, bevorzugt meglichsi we.tgehende Kre.slauffuhrung 
auch der Rauchgase vorzusehen. So kSnnen beispielsweise wenigstens 30 Vol.-% und vorzugswe.se mehr als 40 
Vol.-% der heiBen Rauchgase nach dem Verlassen des integrierten Warmeaustauschers im Kreislauf zur 
weiteren Energieverwertung wieder zurOckgefflhrt werden. Vorzugsweise hegt die Menge der Rauchgaskreis- 
Soh^n bei mehr als 60 Vol.-% und dabei haufig im Bereich von etwa 70 VoL-% der zugefuhrten Verbren- 
nungsgase Zum Betrieb des Brenners sind alle Ublichen Brenngase. insbesondere Erdgas oder vergleichbare 
niedereKohlenwasserstoffebzw.Kohlenwasserstoffgemischeund/oderWassersioffgeeignet. 

Im erfindungsgemaBen Verfahren fUhrt man dem HeiBdampf hauptsachlich Warmeenergie uber mnen- oder 
auBenliegende Warmeaustauscher zu, wobei der HeiBdampf als Ubertragungsmedium dient Durch den zuver- 
lassigen und totalen AusschluB von Schadstoffen. insbesondere Sauerstoff und Kohlendiox.d im Trocknungsgas 
sind unerwunschte oxydative Angriffe am zu trocknenden Gut ebenso ausgeschlossen w.e die B.ldung ; yon 
Carbonatsalzen bzw. Carbonatablagerungen, die in den meist basischen Wertstoffen des h.er betroffenen 
Arbeitsbereiches beim Arbeiten mit Rauchgas enthaltenden Trocknungsgasen unvermeidlich s.nd. Der Einsatz 
von im Wirbelbett integrierten Warmeaustauschern zur zusatzlichen Beheizung ermoghcht cine besonders 
effektive Warmeubertragung und erlaubt eine erhebliche geringere Dampftemperatur als die alleinige Behei- 
zung durch Einleiten von HeiBdampf, urn die gleiche Restfeuchte zu erhalten. so daB die thermische Beanspru- 
chung des zu trocknenden Guts gering ist. Diese Verfahrensvariante eignet sich besonders fur Trocknungsgul 
mit mittlerer Temperaturempfindlichkeit. Bei der Trocknung thermisch sensitiver Wertstoffe und WerKtoffge- 
mische sind vorteilhafter ausschlieBlich externe Warmeausstauscher einzusctzen. wobei man kurzere Verweil- 
zeiten als bei im Wirbelbett integrierten Warmeaustauschern einstellt. 

ErfindungsgemaB wird im geschlossenen System mit einem Wasserdampfkreislaufstrom gearbeitet. dem der 
verdampfte Wasseranteil des Einsatzgutes entzogen wird, wahrend der insbesondere im Trocknungsschntt 
abgegebene Energiebetrag dem Kreislaufstrom wieder zugefuhrt wird. Der abgezogene Wasserdampfttilstrom 
wird nach der Reinigung von mitgetragenen Anteilen des Einsatzgutes in einer wichtigen Ausfuhrungsform als 
Brauchdampf anderweitig verwendet. nachdem gewunschtenfalls zunachst Druck und Temperatur ^dieses 
Dampfteiistromes den dort geforderten Bedingungen angeglichen worden sind. In einer anderen Ausfuhrungs- 
form des erfindungsgemaBen Verfahrens ist es zweckmaBig, mindestens einen Anteil dieses abgezogenen 
Dampfteiistromes zu kondensieren. Die dabei anfallende waBrige Flussigphase wird vorzugsweise nach Aufkon- 
zentrierung zusammen mil den darin vorliegenden ausgekreisten Wertstoffante.len zur Zubere.tung der zu 
trocknenden waBrigen LSsungenund/oderSuspensioneneingesetzt. t(M .„u« 
Bevorzugt wird ferner mit InnendrOcken des dampferfUllten Systems im Bereich des Normaldrucks gearbei- 
tet Dabei werden aber insbesondere derart angehobene Drucke im Kreislaufsystem eingestellt, daB, beispiels- 
weise an Schadstellen. wie sie in groBtechnischen Anlagen niemals vollig auszuschlieBen sind, Luftembruche in 
das dampferfullte Kretslaufsvstem mit Sicherheit verhindert werden konnen. 

Das Arbeiten im Bereich des Normaldrucks ermoglicht den vergleichsweise komplikat.onslosen Betrieb auch 
in -roBtechnischen Anlagen mit den geforderten hohen Stoffdurchsatzen pro Zeiteinheit Da Fremdgas, insbe- 
sondere Luft in das mit Wasserdampf erfullte Kreislaufsystem nicht einbrechen kann, sind Sekundarschadigun- 
gen der angestrebten hochwertigen Produktbeschaffenheit damit zuverlassig ausgeschlossen. Geeignete Ar- 
beitsdrucke liegen beispielsweise im Bereich bis etwa 150 mbar. zweckmaBig bis etwa 75 mbar und vorzugswei- 
se unterhalb 50 mbar. Der Bereich von etwa 5 bis 15 mbar System-Innendruck kann besonders bevorzugt sein. 
Die Trocknung mit uberhitztem Wasserdampf im Sinne der Erfindung ist prinzipiell natflrlich auch bei Unter- 
drucken, insbesondere im Bereich maBiger Unterdriicke, moglich, erfordert dann aber einen erhohten techni- 
schen Aufwand zur Sicherstcllung des Ausschlusses moglicher Schadstellen im Kreislaufsystem, durch die 
55 unerwiinschte Lufteinbriiche ausgelost wlirden. 

Wesentlich in der erfindungsgemaBen Lehre ist der Verzicht auf die Einstellung optimaler Trocknungsergeb- 
nisse durch HeiBdampfeinwirkung im Verfahrensendprodukt. Restfeuchten, auch durchaus betrachtlichen Aus- 

m aBes,-k6nnen toleriert-werden-wenninder-Zusammensetzung_desGutes sichergestellt ist daB durcheme Art_ 

"Innerer Trocknung" cine so weitgehende Bindung dieses Restwassers stattfindet, daB die lagerbestandige 
Schutt-undRieselfahigkeitdesTrockengutesgewahrleistetist. . 

Verlangt die Temperaturempfindlichkeit des zu trocknenden Wertstoffs oder Wertstoffgemisches die Beibe- 
haltung nicht unbetrachtlicher Wassermengen im Produkt der Haupttrocknung und damn gegebenenfalls die 
Bindung dieses Restwassers zur Sicherung der lagerbestandigen Schutt- und Rieselfahigke.t des Trockengutes, 
so werden erfindungsgemaB Hilfsstoffe eingesetzt, die bevorzugt als partikularer Festkorper zur Wasserfix.e- 
rune befahigt sind. Eine solche Fixierung von Restwasser kann beispielsweise uber dessen Einbindung als 
Kristallwasser erfolgen. Ebenso ist aber auch eine rein absorptive Bindung begrenzter Wassermengen in 
Feststoffteilchen der hier betroffenen Art moglich, ohne daB dadurch eine unerwiinschte Klebrigkeit bzw. 
Haftung der Teilchen aneinander bewirkt wird. Die Hilfsstoffe werden dabei in wenigstens so hinreichender 
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Menge eingesetzt, daB trotz der im Gut verbliebenen Restfeuchte die Schiitt- und Lagerbest&ndigkeit gewahr- 
leistet ist , 

Die das Restwasser bindenden Hilfsstoffe konnen in einer Ausfuhrungsform der Erfindung dem getrockneten 
Frischgut zweckmaBigerweise unmittelbar nach dessen Ausschleusung aus dem Granulator zugesetzt und damit 
intensiv vermischt werden. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform werden diese Hilfsstoffe allerdings, zumin- 5 
dest anteilsweise. den waBrigen Losungen bzw. Suspensionen schon vor der Wirbelschicht-Spruhgranulation 
zugemischt. Moglich ist diese zuletzt genannte Ausfuhrungsform immer dann, wenn die jeweilige Temperatur- 
empfindlichkeit des zu trocknenden Gutes eine so weiigehende Trocknung zulaBt, daB die verbleibcnde Rest- 
feuchte in hinreichendem AusmaB durch solche mitverwendeten Hilfsstoffe aufgenommen und gebunden wer- 
den kann. to 

In einer in diesem Zusammenhang bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens werden 
als Restwasser bindende Hilfsstoffe entsprechende Wertstoffe aus dem Bereich der Netz-, Wasch- und/oder 
Reinigungsmittel eingesetzt, die ihrerseits hinreichend temperaturunempfindlich sind. Typische Beispiele hierfur 
sind kristallwasserbindende anorganische Wertstoffe aus den Klassen der Builder- Komponenten, der Waschal- 
kalien und/oder der sogenannten Stellmittel, z. B. kristallwasserbindende Silikatverbindungen, insbesondere 15 
Zeolithe. Ein fur Textilwaschmittel besonders charakteristisches Beispiel ist heute der Zeolith-NaA in Waschrnit- 
telqualitat mit einem Calciumbindevermogen im Bereich von 100 bis 200 mg CaO/g — vergleiche hierzu die 
Angaben der DE 24 12 837. Beispiele fur kristallwasserbindende Waschalkalien sind Soda oder Natriumbicarbo- 
nat, wahrend Natriumsulfat als Neutralsalz bzw. Stellmittel betrachtliche Mengen an Kristallwasser binden 
kanit Neben oder anstelle soldier Hilfsstoffe mit der Fahigkeit zur Kristallwasserbindung binden kann aber das 20 
Restwasser auch durch Hilfsmittel bzw. entsprechende Wertstoffe mit der Fahigkeit zur absorptiven Wasserbin- 
dung eingesetzt werden. So ist es bekannt, daB bekannte Vergrauungsinhibitoren auf Starke- bzw. Zelluloseba- 
sis, textilweichmachende Hilfsmittel, insbesondere auf Basis anorganischer, quellfahiger Silikate, aber auch einc 
Reihe von unter Normalbedingungen festen organischen Tensidverbindungen betrachtliche Wassermengen 
aufnehmen konnen, ohne mit einer unerwunschten Oberflachenklebrigkeit darauf zu reagieren. 25 

Je nach der Temperaturempfindlichkeit der eingesetzten Wertstoffe bzw. Wertstoffgemische einerseits und 
der Natur und der Menge der mitverwendeten Hilfsstoffe andererseits konnen betrachtliche Restwassergehalte 
im aufgetrockneten Gut zuruckbleiben, ohne dessen lagerbestandige Schiitt- und Rieselfahigkeit zu gefahrden. 
ErfindungsgemaB ist daher vorgesehen, die Trocknung mit uberhitztem Wasserdampf bei Restwassergehalten 
des aus der Wirbelschicht entnommenen Gutes im Bereich von etwa 1 bis 20Gew.-% abzubrechen, wobei 30 
Restwassergehalte im Bereich von etwa 5 bis ISGew.-^o bevorzugt sind Die hier angegebenen Bereiche 
beziehen sich dabei auf das Gewicht des aus der Wirbelschicht ausgetragenen Gutes. ErfindungsgemaB ist 
weiterhin bevorzugt, den Anteil dieses Restwassers, der nicht als Kristallwasser gebunden ist, auf hdchstens etwa 
10 Gew.-%, vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 3 bis 4 Gew.-% einzugrenzen. Auch hier gilt zur Gew.-°/o-an- 
gabe das zuvor gesagte. 35 

Die Arbeitsbedingungen des erfindungsgemaBen Verfahrens ermoglichen den Einsatz hoher Temperaturen 
der im Kreislauf gefuhrten Wasserdampfphase im Bereich der Trocknung im Wirbelbett. Wird die Warme 
ausschlieBlich uber die Dampfphase eingebracht, so sind Arbeitstemperaturen im Bereich von etwa 270 bis 
350°C in der Wasserdampfphase besonders geeignet. Diese Temperaturangaben beziehen sich jeweils auf die 
Temperatur des dem Wirbelbett zugefuhrten, auf Optimal-Temperatur aufgehetzten Wasserdampfstromes. 40 

Beim Einsatz in das Wirbelbett integrierter Warmeaustauscher wird die Warme iiberwiegend durch diesen 
Warmeaustauscher eingebracht. Die Wasserdampfphase diem zur Fluidisierung. In diesem Fall liegen die 
bevorzugten Eintrittstemperaturen des Wasserdampfes erhebiich niedriger, namlich bei 150°C bis 180°G Die 
hier geringere Trocknungsgeschwindigkeit wird uber die groBere Bettlange und/oder Betthohe und damit durch 
die grdBere Verweilzeit in der Trocknungszone ausgeglichen. Je nach Temperaturempfindlichkeit des Trock- 45 
nungsguts ist daher eine der beiden Ausfuhrungsformen vorteilhafter. 

Weitgehend energetische Uberlegungen — insbesondere auch zu der beabsichtigten Weiterverwendung des 
auszukreisenden Dampfteilstromes — bestimmen die Mengenverhaltnisse zwischen der zu verdampfenden 
flussigen Wassermenge und der zugefuhrten Menge des uberhitzten Wasserdampfes. Moglich sind hier Ausfuh- 
rungsformen, die nur eine beschrankte Absenkung der Dampftemperatur nach Verlassen des Wirbelbetts 50 
vorsehen, wahrend in anderen Ausfuhrungsformen eine weiterfuhrende Ausnutzung der thermischen Energie 
des Wasserdampfes bis zu einer Absenkung der Dampftemperatur in die Nahe der Kondensationstemperatur 
zweckmaBig sein kann. Moglich ist es auch, in an sich bekannter Weise die Wirbelschicht in verschiedene Zonen 
einzuteilen: Hoch- und Mitteltemperaturzone sowie Kiihlzone. 

Eine besonders interessante Ausfuhrungsform der Erfindung sieht die Ruckgewinnung und Verwertung der 55 
JCondensationswarme des aus dem Kreislauf ausgeschleusten Wasserdampfanteiles vor. Durch den Einsatz 
geeigneter Arbeitsschritte kann dabei die Recyclisierung auch der geringen Wertstoffanteile sichergestellt 
werden, die uber den ausgeschleusten HeiBdampfstrom den primaren Kreislauf des Dampfes verlassen haben. 
Hier kann beispielsweise unter Ausnutzung der Kondensationswarme des ausgeschleusten Dampfanteiles wie 
folgt gearbeitet werden : 60 

In einer bevorzugt mehrstufigen Eindampfanlage wird unter Ausnutzung der Kondensationswarme des 
abgezogenen Dampfteilstromes das Dampfkondensat aufkonzentriert. Das dabei anfallende Restkonzentrat 
wird in den Verfahrensprimarkreislauf zuriickgefuhrt. Insbesondere kann dieses Restkonzentrat dem durch 
uberhitzten HeiSdampf zu trocknenden Wertstoffslurry zugegeben werden. 

Falls erforderlich, kann bei der Kondensation des aus dem Primarkreislauf ausgeschleusten HeiBdampfes eine 65 
hier gegebenenfalls anfallende mit geringsten Wertstoffmengen beladene Restgasphase einem nachfolgenden 
Aufarbeitungsschritt — beispielsweise einer Verbrennung. der Behandlung in Biofiltern oder in Waschanlagen 
— zugefQhrt werden. Durch eine solche Kombination der MaBnahmen eines praktisch vollst&ndigen Recyclisie- 
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rens der ieweiligen Teilstrdme und der zuverlassigen Vernichtung von letzten Restspuren ermoglicht das 
erfindungsgemaBe Verfahren auf dem hier betroffenen Arbeitsgebiet groBtechnischer Fertigung erstmahg die 
Moglichkeit Wertstoffe und Wertstoffgemische aus dem Gebiet der Wasch- und Reinigungsmittel abluftfrei und 
frei von beladenem Abwasser zu gewinnen. 

Neben oder an Stelle des Einsatzes von zur Bindung des Restwassers befahigten Hilfsstoffen sieht die 
Erfindung ferner eine Nachbehandlung des primar angefallenen, teilgetrockneten Granulats vor Die Nachbe- 
handlung wird durch zwei technische Konzeptionen realisiert, die auch miteinander verbunden werden konnen. 

Die erste dieser Konzeptionen geht davon aus. daB der individuelle Auftrocknungsgrad des jeweils betroffe- 
nen Partikels von seiner TeilchengroBe bestimmt wird. Wird erfindungsgemaB das Trocknungsverfahren zu 
einem Zeitpunkt abgebrochen. an dem noch betrachtliche Mengen an Restfeuchte im Gut vorliegen dann wird 
eine integrate Betrachtung des Restfeuchtegehaltes der Wirklichkeit nur teilweise gerecht. In der differentiellen 
Betrachtung der Verteilung dieser Restfeuchte uber die einzelnen Gutanteile zeigt sich, daB die Fein- bezie- 
hungsweise Feinstanteile sehr weitgehend oder vollstandig aufgetrocknet sein konnen, wahrend die groberen 
Gutanteile noch so feucht sind. daB eine lagerbestandige Schutt- und Rieselfahigken fur das dem Wirbelbett 
entnommene Gut noch nicht sichergestellt ist. In einer wichtigen AusfUhrungsform des erfindungsgemaBen 
Verfahrens wird dementsprechend eine "Nachtrocknung" des Primargutes aus der Wirbelschicht durch einen 
zusatzlichen, mindestens einstufigen Nachbehandlungsschritt erreicht, der - ohne das pulverformige Gut einer 
Gefahrdung durch Verklebung auszusetzen - zu einer Homogenisierung des Feuchtegehalts uber das Gesamt- 
gut unabhangig von der individuellen TeilchengroBe fuhrt. Auf diese Weise kann aus den noch vergleichsweise 
feuchten groberen Anteilen des Gutes soviel an Restfeuchte in das Fein- und Feinstgut ubertragen werden, daB 
nach diesem Homogenisierungsschritt die lagerbestandige Schutt- und Rieselfahigkeit des Trockengutes ge- 
wahrleistet sind, ohne daB es des zusatzlichen Austrages weiterer Feuchtemengen aus dem Schuttgut bedarf. 

Zur Verwirklichung dieser Nachbehandlungsstufe sind alie Verfahrenstechniken geeignet, die den Feuchtig- 
keitsgehalt der einzelnen Partikel unter gleichzeitiger Verhinderung eines Verklebens der Masse ausgleichen. 
LedigHch beispielhaft seien hier das Umwalzen, Mischen oder Schiitteln des primar angefallenen Gutes im 
kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Verfahren genannt. Besonders geeignet kann eine Nachbehandlung 
des Gutes in einem nachgeschalteten, weiteren Wirbelbett sein. 

Hierbei wird mit beliebigen Gasen, vorzugsweise mil Umgebungsluft. gearbeitet. Oxidative Matenalgefahr- 
dungen und unerwOnschte Verunreinigungen der Abluft treten hierbei nicht oder kaurn mehr auf und sind leicht 
zu beherrschen. Da das zu trocknende Gut dem Wirbelbett mit erhohter Temperatur - ublicherweise im 
Bereich von etwa 105°C - entnommen wird kann uber eine solche nachgeschaltete Feuchtigkeitshomogenisie- 
rung in einer Wirbelschicht noch eine geringf iigige zusatzliche Absenkung der Restfeuchte erzielt werden. 

Neben oder anstelle einer solchen HilfsmaBnahme kann im erfindungsgemaBen Verfahren aber auch eine 
zusatzliche Trocknung in einer oder mehreren Stufen zur weiteren Absenkung der Restfeuchte vorgesehen sem. 
Charakteristisch far die Nachtrocknung ist, daB hier unter Bedingungen gearbeitet wird, die die Wertstoffe des 
Trockenguts nicht schadigen. Als Beispiel von Verfahrensparametern zur Risikominderung seien genannt: 
Absenkung der Temperatur der HeiBgasphase, Verzicht auf uberhitzten Wasserdampf als HeiBgas und dessen 
Ersatz durch Trocknungsgase anderen Ursprungs, beispielsweise Luf t und/oder Inertgas sowie Ubergang in eine 
andere Trocknungstechnologie. . . 

Das Verfahren der Wirbelschicht-Spruhgranulation beruht auf dem Wachstum von Keimen, die entweder im 
Wirbelbett selbst durch nichttreff ende, sich verfestigende Spruhtropfen gebildet werden, oder durch Abneb yon 
schon vorhandenen festen Teilchen erzeugt werden, oder die von auBen dem Wirbelbett zugefuhrt werden. Urn 
eine kontinuierliche Verfahrensfuhrung zu gewahrleisten, mussen gleichbleibende Granulationsbedingungen 
vorherrschen Alle dem Wirbelbett entnommenen Granulate mussen zahlenmaBig durch neue Keime ersetzt 
werden Andererseits muB das Abgas von rnitgefuhrten Feingutanteiien gereinigt werden. Diese femen Partikel 
sind aber auch Keimgut. Urn auf eine besonders einfache und wirtschaftliche Weise den Ausgleich der oben 
genannten Partikelbilanz sicherzustellen, wird daher vorgeschlagen, daB man die mit dem Abgas aus dem 
Wirbelbett entweichenden Feingutanteile abscheidet und als Keime fur die Granulatbildung insbesondere intern 
mit Hilfe eines uber dem Wirbelbett angeordneten Staubfilters in das Wirbelbett zuruckfuhrt. Die Abscheidung 
des Feinguts aus dem Abgas kann mit Zyklonen vorgenommen werden. Vorteilhaft ist aber, daB man das Abgas 
mittels im Kopf des Granulators integrierte und oberhalb des Wirbelbetts angeordnete Tuchfiher reinigt Damit 
wird eine Platzersparnis bei der ohnehin erforderlichen Abgasreinigung und Zuruckfuhrung der Feingutanteile 
in das Wirbelbett erreicht 

Damit nur diejenigen Granulate aus dem Wirbelbett entnommen werden, welche die gewunschte KorngroBe 
erreicht haben, wird in einer weiteren Ausgestaltung vorgeschlagen, daB man das Granulat uber einer i oder 
mehrere Sichter aus dem Wirbelbett austragt. Diese sind in platzsparender Weise vorteilhaft im Anstromboden 
der Wirbelbettapparatur eingesetzt. Besonders vorteilhaft sind dabei Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter. 

Fiir den Einsatz im erfindungsgemaBen-Verfahren eignen sich -insbesondere-waBrige Zubereitungen_solcher_ 

Wertstoffe und Wertstoffkombinationen aus dem Gebiet der Netz-, Wasch- und/oder Reinigungsmittel, die 
durch kurzfristige Einwirkung von Wasser bzw. Wasserdampf im Bereich einer Guttemperatur von 100 bis 
120° C nicht oder nicht wesentlich geschadigt werden. Geeignet sind insbesondere als Wertstoffbestandteile 
Komponenten dieser Art. die unter den Arbeitsbedingungen den angegebenen Temperaturbereich wenigstens 
fur einen Zeitraum von etwa 5 s bis 5 min. schadlos uberstehen. Entscheidend ist, daB der Zeitraum dieser 
Temperatureinwirkung im erfindungsgemaBen Verfahren so kurz gehalten wird, daB unter den gewahlten 
Arbeitsbedingungen substantielle Schadigungen des zu trocknenden Gutes noch nicht auftretea So konnen 
beispielsweise auch an sich hvdrolysegefahrdete Tensidverbindungen unter diesen Arbeitsbedingungen Ver- 
weilzeitraume von einigen Sekunden bis einigen Minuten weitgehend unbeschadet uberstehen, wenn bestimmte, 
dem einschlagigen Fachmann bekannte Rahmenbedingungen eingehalten werden. So wird es moglich, daB man 
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im erfindungsgemaBen Trocknungsverfahren waBrige Zubereitungen wasserloslicher und/oder unloslicher or- 
ganischer und/oder anorganischer Wertstoffe aus Netz-, Wasch- und/oder Reinigungsmitteln der Trocknung 
unterwirft, die beispielsweise den nachfolgenden Stoffklassen zuzuordnen sind: Komponenten mit Tensid- bzw. 
Emulgatorwirkung, anorganische und/oder organische Gerustsubstanzen bder Builder-Komponenten, Waschal- 
kalien, Stellmittel bzw. Neutralsalze, Textilweichmacher, Bleichaktivatoren. Hilfsstoffe zur Verbesserung des 5 
Schmutztragevermdgens der Flotten wie Vergrauungsinhibitoren oder auch Abrasivstoffe. 

In einer wichtigen AusfUhrungsform wird das erfindungsgemaBe Verfahren zur Trocknung von Wertstoffmi- 
schungen fUr den Aufbau von Textilwaschmitteln eingesetzt. Die zu trocknenden waBrigen Einsatzmaterialicn 
enthalten dabei waschaktive Tenside zusammen mit Geriist- bzw. Builder-Substanzen, sowie gewunschtenfalls 
Waschalkalien und/oder Neutralsalze. Dabei ist hier wenigstens ein Teil der eingesetzten Mehrstoffmischungen 10 
zur Bindung und/oder Fixierung von Restwasser, insbesondere in Form von Kxistallwasser befahigt. Ebenso wie 
im Spruhtrocknungsverfahren von Textilwaschmitteln wird bci solchen Stoffmischungen in aller Regel nicht das 
Textilwaschmittel in seiner Gesamtheit der Wirbelschicht-Spruhgranulation ausgesetzt. Die extreme Tempera- 
turempfindlichkeit peroxidenthaltender Bleichkomponenten, wie Perborat-Monohydrat beziehungsweise -Te- 
trahydrat und entsprechender anderer besonders temperatursensitiver Komponenten laBt das nicht zu. Als 15 
weitere Beispiele seien Enzyme, Duf tstoffe, Bleichaktivatoren und andere Kleinkomponenten genannt. Auch die 
Lehre der Erfindung sieht dementsprechend unter andercm die Herstellung sogenannter Mehrkomponentcn- 
Turmpulver vor, die einen GroBteil der das Fertigwaschmittel ausmachenden Komponenten in Mischung 
vereinigt enthalten, nachtraglich aber noch mit fliissigen und/oder festen weiteren Wirkstoffkomponenten 
beaufschlagt bzw. vermischt werden. Bekanntc Beispiele fur solche Flussigkomponenten sind insbesondere 20 
leichtfliichtige niotensidische Komponenten, die im erfindungsgemaBen Verfahren zwar nicht mehr uber das 
Abgas in die Umwelt entlassen werden, deren Zugabe zum Gesamtwaschmittel gleichwohl durch nachtragliches 
Aufdusen auf ein erf indungsgemaB vorbereitetes saugfahiges Granulat einfach ausgestaltet werden kann. 

Im folgenden finden sich allgemeine Angaben von Wertstoffen fiir die unmittelbare oder mittelbare Verwen- 
dung bei der Herstellung von Netz-, Wasch- und/oder Reinigungsmitteln unter Einsatz der erfindungsgemaBen 25 
Arbeitsprinzipien, wobei diese Zusammenstellung an heute ublichen Komponenten von Textilwaschmitteln 
dargestellt ist. 

Als anionische Tenside sind zum Beispiel Seifen aus naturlichen oder synthetischen, vorzugsweise gesattigten 
Fettsauren brauchbar. Geeignet sind insbesondere aus naturlichen Fettsauren, zum Beispiel Kokos-, Palmkern- 
oder Talgfettsauren, abgeleitete Seifengemische. Bevorzugt sind solche, die zu 50 bis 100% aus gesattigten 30 
C12- 18-Fettsaureseifen und zu 0 bis 50% aus Olsaureseife zusammengesetzt sind. 

Weiterhin geeignete synthetische anionische Tenside sind solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate. Besonde- 
re Bedeutung kann dabei das erfindungsgemaBe Verfahren fur entsprechende Verbindungen pflanzlichen und/ 
oder tierischen Ursprungs haben. 

Als Tenside vom Sulfonattyp kommen Alkylbenzolsulfonate (C9-!5-Alkyl), Olefinsulfonate, d. h. Gemische aus 35 
Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie Sulfonate in Betracht, wie man sie beispielsweise aus C12- is-Monoo- 
lefinen mit end- oder innenstandiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigem Schwefeltrioxid und 
anschlieBende alkalische oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt. Geeignet sind auch die Alkan- 
sulfonate, die aus Ci2-ig-Alkanen durch Sulfochlorierung oder Sulfoxidation und anschlieBende Hydrolyse 
beziehungsweise Neutralisation beziehungsweise durch Bisulfitaddition an define erhaltlich sind, sowie insbe- 40 
sondere die Ester von Alpha-Sulfofettsauren (Estersulfonate), z. B. die Alpha-sulfonierten Methylester der 
hydrierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren. 

Wichtige Tensid- beziehungsweise Emulgatorkomponenten sind in diesem Zusammenhang auch die soge- 
nannten Di-salze, die sich durch Verseifung der zuvor genannten Alpha-sulfonierten Fettsaure- Methylester 
beziehungsweise durch unmittelbare Sulfonierung von insbesondere gesattigten Fettsauren — insbesondere 45 
C i2- is- Fettsauren — herstellen lassen. 

Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefelsauremonoester aus prirnaren Alkoholen naturlichen und 
synthetischen Ursprungs, d. h. aus Fettalkoholen, z. B. Kokosfettalkoholen. Talgfettalkoholen, Oleylalkohol, 
Lauryl-, Myristyl-, Palmityl- oder Stearylalkohol, oder den Cio-20-Oxoalkoholen, und diejenigen sekundarer 
Alkohole dieser Kettenlange. Auch die Schwefelsauremonoester der mit insbesondere 1 bis 6 Mol Ethylenoxid 50 
ethoxylierten Alkohole naturlichen und/oder synthetischen Ursprungs sind geeignete Komponenten. Als Bei- 
spiel fiir Synthese- Alkohole seien Verbindungen wie 2-Methyl-verzweigte C9-11 -Alkohole mit im Durchschnitt 
3,5 Mol Ethylenoxid genannt. Ferner eignen sich sulf atierte Fettsauremonoglyceride. 

Die anionischen Tenside konnen in Form ihrer Natrium-, Kalium- und Ammoniumsalze sowie als losliche 
Salze organischer Basen vorliegen. 55 

Als nichtionische Tenside sind Anlagerungsprodukte von 1 bis 40, vorzugsweise 2 bis 20 Mol Ethylenoxid an 1 
Mol einer aliphatischen Verbindung mit im wesentlichen 10 bis 20 Kohlenstoffatomen aus der Gruppe der 
Alkohole, Carbonsauren, Fettamine, Carbonsaureamide oder Alkansulfonamide verwendbar. Besonders wichtig 
sind die Anlagerungsprodukte von 8 bis 20 Mol Ethylenoxid an primare Alkohole, wie z. B. an Kokos- oder 
Talgfettalkohole, an Oleylalkohol, an Oxoalkohole oder an sekundare Alkohole mit 8 bis 18, vorzugsweise 12 bis 6 o 
18 C-Atomen. Neben den wasserloslichen Nonionics sind aber auch nicht beziehungsweise nicht vollstandig 
wasserlosliche Polyglykolether mit 2 bis 7 Ethylenglykolether-Resten im Molekfil von lnteresse, insbesondere 
wenn sie zusammen mit wasserloslichen, nichtionischen oder anionischen Tensiden eingesetzt werden. im 
erfindungsgemaBen Verfahren kann der Verschleppungstendenz solcher nichtionischen Tenside dadurch Rech- 
nung getragen werden, daB Komponenten dieser Art ganz oder teilweise nach AbschluB der Wirbelschicht- 6 5 
Spruhgranulation auf das erhaltene Granulat aufgetragen werden. Insbesondere kann das auch Gulugkeit fiir 
bei Raumtemperatur flussige Niotenside haben. 
AuBerdem kdnnen als nichtionische Tenside auch Alkyglykoside der allgemeinen Formel R-0-(G)x einge- 
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setzt werden, in der R einen primaren geradkettigen oder verzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22, vorzugs- 
weise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet G ein Symbol ist, das fur eine Glykose-Einheit mit 5 oder 6 C-Atomen stent, 
und der Oligomerisierungsgrad x zwischen 1 und 1 0 liegt. 

Als organische und anorganische Geriist- beziehungsweise Builder-Substanzen eignen sich schwacn sauer, 
neutral oder alkalisch reagierende losliche und/pder unlosliche Komponenten, die Calciumionen auszufallen 
oder komplex zu binden vermogen. Geeignete und insbesondere okologisch unbedenkliche Builder-Substanzen 
sind feinkristalline synthetische Zeolithe der bereits geschilderten Art. Als weitere Builder-Bestandteile, die 
insbesondere zusammen mit den Zeolithen eingesetzt werden konnen. kommen (co-)polymere Polycarboxylate 
in Betracht, wie Polyacrylate, Polymethacrylate und insbesondere Copolymere der Acrylsaure mit Maleinsaure. 
vorzugsweise solche mit 50 bis 10% Maleinsaure. Das Molekulargewicht der Homopolymeren liegt im allgemei- 
nen zwischen 1 000 und 100 000, das der Copolymeren zwischen 2 000 und 200000. vorzugsweise 50 000 bis 
120 000, bezogen auf freie Saure. Ein besonders bevorzugtes Acrylsaure-Maleinsaure-Copolymer weist em 
Molekulargewicht von 50 000 bis 100 000 auf. Geeignete, wenn auch weniger bevorzugte Verbindungen dieser 
Klasse sind Copolymere der Acrylsaure oder Methacrylsaure mit Vinylethern, wie Vinylmethylether, in denen 
der Anteit der Saure mindestens 50% betragL Brauchbar sind ferner Poly ace talcarbonsaurea wie sie beispiels- 
weise in den US-Patentschriften 41 44 226 und 41 46 495 beschrieben sind, sowie polymere Sauren, die durch 
Polymerisation von Acrolein und anschlieBende Disproportionierung mitiels Alkalien erhalten werden und aus 
Acrylsaureeinheiten und Vinylalkoholeinheiten beziehungsweise Acroleineinheiten aufgebaut sind. 

Brauchbare organische Gerustsubstanzen sind beispielsweise die bevorzugt in Form ihrer Natriumsalze 
eingesetzten Polycarbonsauren, wie Citronensaure und Nitrilotriacetat (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus 
okologischen Griinden nicht zu beanstanden ist 

In Fallen, in denen ein Phosphat-Gehalt tolerien wird, konnen auch Phosphate mitverwendet werden, insbe- 
sondere Pentanatriumtriphosphat, gegebenenfalls auch Pyrophosphate sowie Orthophosphate, die in erster 
Linie als Fallungsmittel fur Kalksalze wirken. 

Geeignete anorganische, nicht komplexbildende Salze sind die - auch als "Waschalkalien" bezeichneten - 
Bicarbonate, Carbonate, Borate oder Silikate der Alkalien; von den Alkalisilikaten sind vor allem die Natriumsih- 
kate mit einem Verhaltnis Na20:Si02 wie 1 :1 bis 1:3,5 brauchbar. Aus den restlichen Gruppen ublicher Wasch- 
mittelbestandteile kommen zur Mitverwendung im erfindungsgemaBen Verfahren insbesondere Komponenten 
aus den Klassen der Vergrauungsinhibitoren (Schmutztrager), der Neutralsalze und der textiiweichmachenden 
Hilfsmittel in Betracht. 

Geeignete Vergrauungsinhibitoren sind beispielsweise Carboxymethylcellulose, Methylcellulose, Metnylny- 
droxyethylcellulose und deren Gemische. Als typisches Beispiel fur einen geeigneten Vertreter der Neutralsalze 
ist das bereits erwahnte Natriumsulfat zu nennen. Geeignete Weichmacher sind beispielsweise quellfahige 
Schichtsilikate von der Art entsprechender Montmorillonite, beispielsweise Bentonit. 

Hochtemperatur-sensitive Obliche Mischungsbestandteile von Wasch* und Reinigungsmitteln, wie Bleichmit- 
tel auf Basis von Per- Verbindungen, Enzyme aus der Klasse Proteasen, Lipasen und Amylasen bzw. Baktenen- 
stamme oder Pilze, Stabilisatoren, Parfume. temperaturempfindliche Farbstoffe und dergleichen, werden wie 
bereits angegeben zweckmaBigerweise mit dem zuvor gewonnenen Granulat vermischt. 

Im folgenden werden Beispiele und Versuchsergebnisse des erfindungsgemaBen Verfahrens naher beschrie- 
ben. 

Fig. 1 zeigt schematisch die Versuchsanlage. Sie bestand im wesentlichen aus einer Wirbelkammer 1 mit 
einem zweigeteilten, getrennt anstrombaren Schlitzboden Z einer Zellenradschleuse 3 zum Produktaustrag und 
einem in der Wirbelkammer 1 integrierten Rohrbundelwarmeaustauscher 4, der oberhalb des Schlitzbodens 2 
eingebaut war. Zur Ruckfuhrung des aufgemahlenen Oberkorns diente eine Forderschnecke 5 mit Aufgabetrich- 
ter 6. Das Trocknungsgul, der Slurry, wurde aus einer beheizten Vorlage ubcr die Leitung 7 zu einer Einstoffduse 
gepumpt und in das Wirbelbeti gespruht. „ 

Ein Geblase 8 fordert Wasserdampf durch einen zum Wiederaufheizen (Uberhitzen) vorgesehenen Warme- 
austauscher 9 in die Wirbelkammer 1 Zwischen das Geblase 8 und den Warmeaustauscher 9 war eine DurchfluB- 
meB- und Regeleinrichtung 10 geschaltet. Der austretende Dampf wurde in einem Zyklon 1 1 von Staub gereinigt 
und fiber einen weiteren Ventilator 12 zuruckgefuhrt. Die OberschuBbruden wurden bei 13 ausgeschleust. Zum 
Anfahren des Versuchs war ein AnschluB 14 an die Kreislaufleitung fur Dampf vorgesehen. 

Zu Versuchsbeginn wurde sogenanntes Turmpulver" als Bettmaterial vorgelegt. Dieses war mit herkommli- 
cher Trocknung mit heiBer Luft in einem Produktionsspruhturm hergestellt worden (Schiittgewicht 550 g/i, 
Restfeuchte ca. 12%). Das Turmpulver enthielt etwa 16Gew.-% Tenside, ca. 15Gew.-% Soda sowie 28% 
Zeolith NaA, etwa 2% Wasserglas, Sokalan (R) sowie ubliche Kleinkomponenten. 

Nach Fluidisierung des Wirbelgutes mit heiBer Luft wurde mit der Einstoffduse (Bohrung 0,7 mm) der 
Waschmittelslurry eingespruht (ca. 30 kg/h bei 6 bar Spriihdruck). Sein Feststoffanteil enthielt die oben angege- 
benen Komponentea 



Die Ausgangsfeuchte des Slurrys betrug 50%. Die feuchte Abluft wurde teilweise ausgeschleust, zum groBten 
Teil jedoch im Kreislauf gefahren, wobei der im Kreislauf gefiihrte Luftstrom im Warmeaustauscher 9 vor der 
Wirbelschicht wieder aufgeheizt wurde. Der ausgeschleuste Luftstrom wurde durch Frischluft wieder ersetzt. 
Die Temperatur der Luft betrug am Eintritt in die Wirbelschicht etwa 145 0 Q am Austria etwa 90° G 

Ein Teil des erzeugten Granulates wurde fiber die Zellenradschleuse 3 aus dem Wirbelbett ausgetragen, 
aufgemahlen und fiber die Forderschnecke 5 als Granulationskeime der Wirbelschicht wieder zugefuhrt. 
Die Verweilzeit des Produktes in der Wirbelschicht war etwa 20 min. 

Nachdem fiber mehrere Stunden keine Zunahme des Schuttgewichtes mehr festgesteilt wurde, wurde auf 
Trocknung mit fiberhitztem Dampf umgestellt. Der Dampf wurde, wie vorher die Luft, im Kreislauf gefahren. 
Die Oberhitzung des Dampfes erfolgte wieder durch den Warmeaustauscher 9 vor der Wirbelschicht und den 
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darin angeordneten Rohrbundelwarmeaustauscher 4. Die Dampf eintrittstemperatur betrug im Mittel 150°C, die 
Dampftemperatur am Austria der Wirbeischicht 105°C. Der Slurrydurchsatz war 30kg/h. Ms Bettvorlage 
wurde zu Beginn der Dampftrocknung das in den Vorversuchen mit Lufttrocknung produzierte Granulat 
verwendet. Die Verweilzeit des Produktes in der Wirbeischicht betrug etwa 20 min. 

Die Versuchsergebnisse sind in den Tabellen 1 und 2 dargestellt. 5 
Tabelle 1 zeigt die Schiittgewichte von drei aus dem Wirbelbett entnommenen Proben: 

Probe 3 am Ende der Versuche mit Lufttrocknung 
Probe 6 nach Trocknung mit Dampf und einfachem Bettaustausch 
Probe 7 nach Trocknung mit Dampf und zweifachem Bettaustausch. 



Probe 



Tabelle 1 



10 



15 



Kreislaufgas 

Gaseintritts- 
temperatur 

(°C) 



Luft 
140 



Dampf 
150 



Dampf 
152 



20 



25 



Gasaustritts- 
temperatur 

(°C) 

Gasdurchsatz 
(Betriebs- nvVh) 



100 



635 



108 



940 



108 



945 



30 



35 



40 



Produktdurch- 
satz (kg/h) 



30 



30 



30 



45 



TS ein (Gew.-%) 50 
TS aus (Gew.-%) 94,3 
Schiittdichte (g/1) 587 



50 

94.9 
780 



50 

94,3 
820 



50 



55 



TS * Trockensubstanzgehalt 



60 



Zu beobachten ist eine deutliche Zunahme des Schiittgewichtes von 687 mg/1 der Probe 3 uber 782 mg/1 der 65 
Probe 6 auf 820 mg/1 der Probe 7. Die Restfeuchte betrug in alien Fallen ca. 5% (gemessen mit lnfrarottrocknung 
bei 135°Cund7min). 

Die durchgefUhrten Siebanalysen (Tabelle 2) zeigen eine Verschiebung zu groBeren Teilchen bei der Trock- 
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Aufnahmen mit einem Lichtmikroskop zeigen bei den dampfgetrockneten Partikeln (Fig. Z 25-fache Vergro- 
BeVunrSe 7) eine wesentlich glattere und gleichmaBigere Oberflache gegenuber den luftgetrockneten 
(Fig. 3 25-fache VergroBerung. Probe 3). Aufnahmen des Korninneren zeigen gleichzemg wemger und klemere 
Poren bei dem dampfgetrockneten Granular 

Anbackungen am Warmeaustauscher 4 in der Wirbeischicht sowie Produktschaden durch direkten Kontakt 
mit den Warmeaustauscherrohren wurden nicht beobachtet. 



Tabelle 2 
Siebanalyse 



15 



Probe 



20 



groBer als 1,6 iron 



9,8 46,5 31,4 



gr6Ber als 0,8 mm 



46,9 43,3 56,7 



25 



groBer als 0,4 mm 



27,6 



8,3 10,9 



30 



35 



40 



groBer als 0,2 msi 8,9 1,3 0,8 

groBer als 0,1 nnn 3,4 0,5 0,3 

kleiner/gleich 0,1 tm 3,5 0,2 0,2 



Bezugszeichenliste 

I Wirbelkammer 

45 2 Schlitzboden (Anstromboden) 

3 Zellenradschleuse 

4 Warmeaustauscher 

5 Forderschnecke 

6 Aufgabetrichter 
50 7 Leitung 

8 Geblase 

9 Warmeaustauscher 

10 DurchfluB-, MeB- und Regeleinrichtung 

II Zyklon 

55 12 Ventilator 

13 OberschuBbruden 

14 AnschluB 



Patentanspruche 



60 



65 



1 Verfahren zur insbesondere kontinuierlichen Herstellung von schutt- und neselfahigen Granulaten von 
Wertstoffen oder Wertstoffgemischea die als Netz-, Wasch- und/oder Reimgungsmittel und/oder zur 
Vcrwendung in solchen Mitteln geeignet sind, aus ihren waBrigen Losungen und/oder Suspensionen durch 
Wirbelschicht-Spruhgranulation in einem heiBen Fluidisierungsgas im Bereich des Normaldrucks, dadurch 
gekennzeichnet, daB man mit uberhitztem Wasserdampf als Fluidisierungsgas arbeitet, dabei das Granulat 
vor dessen Gefahrdung durch thermische Einwirkung aus dem Granulator austragt und die lagerbestandige 
Schutt- und Ricselfahigkeit des derart partiell aufgetrockneten Gutes gegebenenfalis durch Zusatz zur 
Bindung begrenzter Wassermengen befahigter Mischungsbestandteile und/oder eine Nachbehandlung 
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sicherstellt und daB man im gcschlossenen System mit cincm Wasserdampfkreislaufstrom arbeitet, dem 
man den verdampften Wasseranteil des Einsatzgutes als Teilstrom entzieht und die abgegebene Warme- 
energie wieder zuf tthrt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man deni HeiBdampf sowohl fiber im Wirbel- 
bett integrierte als auch fiber externe Warmeaustauscher Warmeenergie zuf fihrt 5 

3. Verfahren nach Anspruch t, dadurch gekennzeichnet, daB man bei der Trocknung thermisch besonders 
empfindlicher Wertstoffe oder Gemische daraus dem HeiBdampf ausschlieBlich fiber externe Warmeaus- 
tauscher Warmeenergie zufuhrt, wobei man kiirzere Verweilzeiten als bei im Wirbelbett integrierten 
Warmeaustauschern einstellt. 

4. Verfahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man den dem Wasserdampf- 10 
kreislaufstrom entzogenen Teilstrom von mitgetragenen Anteilen des Einsatzguts reinigt und als Brauch- 
dampf anderweitig verwendet. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man mindestens einen Anteil 
des dem Wasserdampfkreislaufstrom entzogenen Teilstroms kondensiert und zusammen mit den darin 
enthaltenen Wertstoffen, gegebenenfalls nach vorhcriger Auf konzentrierung, zur Zubereitung der zu trock- 15 
nenden waBrigcn Losungen und/oder Suspensionen einsetzt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man mit Innendrucken des 
dampf erf fill ten Systems im Bereich des Normaldrucks, aber dabei vorzugsweise mit derart angehobenen 
Driicken arbeitet, so daB Lufteinbruche, beispielsweise an Schadstellen, in das System verhindert werden, 
wobei System-Innendrucke unterhalb etwa 50 mbar bevorzugt sind. 20 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man zur zumindest teilweisen 
Bindung des im nicht vollstandig getrockneten Produkt enthaltenen Restwassers Hilfsstoffe einsetzt so daB 
die iagerbestandige Schfitt- und Rieselfahigkeit des Trockenguts sichergestelh ist, und diese Hilfsstoffe, 
zumindest anteilsweise, den waBrigen Losungen bzw. Suspensionen schon vor der Wirbelschicht-Spruhgra- 
nulation zumischt. 25 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB man als Hilfsstoffe zur Bindung des Restwas- 
sers Komponenten des Netz-, Wasch- bzw. Reinigungsmittels. insbesondere Builder, Waschalkalien und/ 
oder St ell mitt el einsetzt. 

9. Verfahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man die Trocknung mit dem 
uberhitzten Wasserdampf in der Wirbelschicht bei Restwassergehalten im Bereich von etwa 1 bis 30 
20Gew.-%, insbesondere im Bereich von etwa 5 bis 15Gew.-% abbricht und dabei vorzugsweise den 
Gehalt an freiem, nicht als Kristallwasser gebundenen Wasser auf Werte von hochstens etwa 10 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gewicht des aus der Wirbelschicht ausgetragenen Gutes, begrenzt. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, wobei die Warme ausschlieBlich fiber die Dampf phase 
eingebracht wird, dadurch gekennzeichnet, daB man Wasserdampf einer Eintrittstemperatur von etwa 270 35 
bis 350° C als Fluidisierungsgas fur die Wirbelschicht einsetzt 

11. Verfahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 9, wobei man die Warme zusatzlich fiber in das Wirbelbett 
integrierte Warmeaustauscher einbringt, dadurch gekennzeichnet, daB die Eintrittstemperatur des Wasser- 
dampf es bei 150 bis 180° C liegt 

1 2. Verfahren nach Anspruch 1 6, dadurch gekennzeichnet, daB unter wenigstens anteiliger Rfickgewinnung 40 
der Kondensationswarme des ausgeschleusten Dampfanteiles und dabei bevorzugt mit Rfickffihrung der 
ausgetragenen Gutanteile in den Primarkreislauf praktisch frei von Abgas und beladenem Abwasser 
gearbeitet wird. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB man den Restfeuchtegehalt 
des erhaltenen Granulats in einem mindestens einstufigen Nachbehandlungsschritt homogenisiert 45 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB man den Restfeuchtegehalt in einer weiteren 
Wirbelschicht mit Luft als Fluidisierungsgas homogenisiert. 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB man das noch Restwasser 
enthaltende Granulat unter wertstoffschonenden Bedingungen agglomeriert und nachtrocknet bzw. nach- 
behandelt. 30 

1 6. Verfahren nach einem Ansprfiche 1 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man die mit dem Abgas aus dem 
Wirbelbett entweichenden Feingutanteile abscheidet und als Keime fur die Granulatbildung insbesondere 
intern mit Hilfe eines fiber dem Wirbelbett angeordneten Staubfilters in das Wirbelbett zurfickfuhrt. 

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daB man das Abgas mittels im Kopf des Granula- 
tors integrierte und oberhalb des Wirbelbetts angeordnete Tuchfiher reinigt. 55 

18. Verfahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB man das Granulat fiber 
einen oder mehrere, insbesondere im Anstromboden der Wirbelschichtapparatur eingesetzte Sichter, insbe- 
sondere Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter aus der Wirbelschicht austragt. 

19. Verfahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB man waBrige Zubereitungen 
solcher Wertstoffe oder Wertstoffkombinationen einsetzt, die durch kurzfristige Einwirkung von Wasser 60 
und Wasserdampf im Temperaturbereich von 100 bis 120°C nicht geschadigt werden und diesen Tempera- 
turbereich wenigstens ffir einen Zeitraum von 5 s bis 5 min. in der eingesetzten Zubereitungsform schadlos 
uberstehen. 

20. Verfahren nach einem der Ansprfiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB man waBrige Zubereitungen 
wasserloslicher und/oder unloslicher organischer und/oder anorganischer Wertstoffe aus Netz-, Wasch- 65 
und/oder Reinigungsmitteln, wie Komponenten mit Tensid- bzw. Emulgator-Wirkung, anorganische und/ 
oder organische Gerustsubstanzen oder Builderkomponenten, Waschalkalien, Stellmittel bzw. Neutrali- 
ze, Textilweichmacher, Bleichaktivatoren, Hilfsstoffe zur Verbessrung des Schmutztragevermdgens wie 
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Vergrauungsinhibitoren und Abrasivstoffe dem Verfahren unterwirft. 

21 Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 20,dadurch gekennzeichnet,daB als Wertstoffe ausgewanlte 
Einzelkomponenten organischer oder anorganischer Natur aus den Klassen der Tenside bzw. Emulgatoren 
Oder der Geriistsubstanzen bzw. Builder, insbesondere aus dem Gebiet der Wertstoffe fur Textilwaschrmt- 
tel.alsrieselfahigesTrockengutgewonnenwerden. 

22 Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet, daB Wertstoffabmischungen fur 
den Aufbau von Textilwaschmitteln aufgetrocknet werden, die Tenside zusammen mit Gerust- bzw. Buil- 
dersubstanzen und gewQnschtenfalls Waschalkalien und/oder Neutralsalzen enthalten, wobei wemgstens 
ein Teil der Mehrstoffmischungen zur Bindung und/oder Fixierung von Restwasser befahigt ist 

23 Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 22 zur Gewinnung von rieselfahigen Tensid-Feststoffen, 
insbesonderen Aniontensiden auf Naturstoffbasis. die insbesondere in Abmischung mit loslichen anorgani- 
schen Salzen zur Absicherung der Rieselfahigkeit und/oder des Schuttgewichtes vorliegen. 

24 Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 22 zur Herstellung von getrockneten Wertstoffen auf 
Silikat-Basis die insbesondere in Textilwaschmitteln Verwendung finden konnen und dabei entsprechende 
quellfahige und/oder nichtquellfahige Vertreter wie Schichtsilikate und/oder Zeolith-Verbindungen, msbe- 
sondere Zeolith NaA in Waschmittelqualitat, umfassen. 

25 Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 22 zur Gewinnung von Textil-Waschmittel-Turmpulvern. 
denen temperatursensitive und/oder wasserdampffluchtige Komponenten zum Aufbau der fertigen Textil- 
waschmittel zugesetzt werden. 
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